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RESUMO

O leite é um alimento de alto valor nutritivo e de extrema importancia na dieta alimentar
especialmente de gestantes, criancas e idosos. Entre os alimentos mais consumidos esté o leite bovino,
o qual tem sido alvo de adulteracGes por diversas substancias em todo o mundo por motivacoes
econdmicas, muitas vezes colocando em risco a saude do consumidor. No controle de adulteracbes
no leite, sensores aplicados na industria alimenticia sdo ferramentas importantes para o controle de
qualidade. Atualmente, as andlises disponiveis no mercado para verificacdo de  possiveis
adulteragdes no leite geralmente sdo custosas e/ou demoradas, devido a necessidade de ambiente
laboratorial e utilizacdo de equipamentos de alto valor. Portanto, é de extrema importancia, o
desenvolvimento de metodologias e sensores de triagem para identificacdo de adulterantes no leite
gue sejam viaveis economicamente e de facil acesso e utilizacdo. Neste intuito, este estudo utilizou
diafragmas transdutores piezelétricos para implementar uma metodologia que identificasse
adulteracdes no leite por meio do método de propagacdo de ondas mecanicas (vibracdo e emissdo
acustica). Leite pasteurizado puro e padronizado e trés substancias comumente encontradas nos casos
de adulteracgdo do leite (perdxido de hidrogénio, ureia e bicarbonato de sodio) foram utilizados para
as analises. Foi desenvolvido em impressora 3D um dispositivo para a insercao das amostras de leite
a serem analisadas, onde dois diafragmas piezelétricos foram adaptados. O primeiro foi excitado por
um sinal chirp com 1 V de amplitude, faixa de frequéncia desde 0 a 65 kHz com 2 Hz de passo e
duracdo de 1,2 segundo, e concomitantemente o sinal de resposta foi obtido do segundo sensor
instalado do lado oposto do atuador com a taxa de aquisi¢do de 250 kHz. Depois de obter os dados,
estes foram processados utilizando a técnica cromética, que extrai trés caracteristicas: energia, banda
média e largura de banda equivalente, com a finalidade de classificar o leite puro e o leite adulterado
através de agrupamentos. Os resultados experimentais indicaram que a metodologia pode diferenciar
leite puro das trés adulteracdes estudadas nas concentragdes de 0,5% e 1%. Portanto, os resultados
relatados neste estudo indicam que diafragmas piezelétricos de baixo custo sdo promissores na
identificacédo de adulteragdes no leite bovino.

Palavras-chave: diafragmas piezelétricos, baixo custo, adulteracdo de leite bovino, qualidade do leite,

técnica cromatica.



ABSTRACT

Milk is a food with high nutritional value and extremely important in the diet especially for pregnant
women, children and the elderly. Among the most consumed foods is beef milk, which has been
tampered with by various substances around the world for economic reasons, often endangering
consumer health. In the control of milk adulteration, sensors applied in the food industry are important
tools for quality control. Currently, commercially available analyzes for possible milk adulteration
are costly and/or time consuming, due to the need for laboratory environment and use of high value
equipment. Thus, is of utmost important to develop methodologies and screening sensors for the
identification of milk adulteration that are economically viable and easy to access and use. To this
end, this study used piezoelectric transducer diaphragms to implement a methodology which identify
milk adulterations through the mechanical wave propagation method (vibration and acoustic
emission). Pure and standardized pasteurized milk and three substances commonly found in cases of
milk adulteration (hydrogen peroxide, urea and sodium bicarbonate) were used for the analyzes. A
device was developed in 3D printer for the insertion of milk samples to be analyzed, where two
piezoelectric diaphragms were adapted. The first was excited by a chirp signal with 1 V of amplitude
and a frequency band from 0 to 65 kHz with 2 Hz pitch and 1.2 second duration, and concomitantly
acquired the response signal of the second sensor installed in the opposite side of the actuator with a
rate of 250 kHz. After acquiring data, these were processed using chromatic technique, which extracts
three features: energy, average band and equivalent bandwidth, in order to classify the raw and the
adulterated milk through clustering. The experimental results indicated that the methodology can
differentiate raw milk from the three adulterations studied at concentrations of 0.5% and 1%.
Therefore, the results reported in this study indicate that low-cost piezoelectric diaphragms are

promising in identifying adulteration in beef milk.

Keywords: piezoelectric diaphragms, low-cost, beef milk adulteration, milk quality, chromatic

technique.
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Capitulo 1 - Introducéo

O leite bovino possui um alto valor nutritivo, pois é fonte de proteinas, gorduras, carboidratos,
vitaminas e minerais de qualidade (NEUMANN, et al., 2002). De facil digestdo e absorcdo, e por
essas razdes é especialmente importante para gestantes, criancas e idosos (AFZAL, et al., 2011). O
leite pode apresentar variacbes em sua composicdo influenciadas por fatores como a raga,
alimentacdo, idade e nimero de paricOes, tempo de lactacdo e variacBes climaticas. Entretanto ha
limites para essa variacdo, tanto para identificar problemas na producdo, como para identificar
adulteracdes no produto (BHEMER, 1999). Os parametros oficiais utilizados para este controle
incluem acidez, densidade a 15 °C, indice crioscopico, percentual de gordura e de sélidos ndo sollveis
(BRASIL , 2006).

Infelizmente, casos de adulteracdo no leite, vém sendo reportados nos ultimos anos, o que
despertou a atencédo de todos os envolvidos na cadeia do leite para a importancia da qualidade do leite
consumido no Brasil (SOUSA, 2005). Adultera¢des motivadas possivelmente pela demanda e a
lacuna na oferta, natureza perecivel do leite, baixa capacidade de compra dos consumidores e falta de
testes de deteccdo adequados (KAMTHANIA, et al., 2014).

A legislacdo brasileira considera fraude, a adicdo de agua; subtracdo de qualquer dos seus
componentes, exceto a gordura nos semidesnatados e desnatados; adicdo de substancias
conservadoras ou de quaisquer elementos estranhos a sua composicdo (adulterantes); troca de
categoria no rétulo; cru vendido como pasteurizado e se for exposto ao consumo sem as devidas
garantias de inviolabilidade (BRASIL, 2008). No leite, a fraude pode ser intencional, por exemplo,
pela adicdo de agua, conservantes, proteinas nao advindas do leite, melamina, ureia, gordura animal,
leite reconstruido, leite sintético ou pode ser ndo intencional como a presenca de antibidtico,
particulas de sujeira ou objetos estranhos, acidentalmente incorporados no leite durante o
processamento (POONIA, et al., 2016). As motivacdes para a fraude alimenticia sdo econdmicas,

mas o impacto é uma verdadeira preocupacédo de salde publica (ELLIS, et al., 2012).

As primeiras adulterag@es no leite identificadas envolviam a adi¢do de 4gua para aumento do
volume e o desnate para producdo de creme de leite. Ao longo do tempo novos tipos de adulterages
foram surgindo, como adicdo de soro de queijo, de substancias conservantes (peréxido de
hidrogénio), neutralizantes (hidréxido de sddio, bicarbonato de s6dio) e reconstituintes da densidade

e crioscopia (sal, agticar, amido) (ALMEIDA, 2013). E importante destacar que alguns adulterantes



sdo prejudiciais a satde e ndo devem ser negligenciados. Podem-se citar alguns adulterantes do leite
com efeitos adversos graves para a salde como a ureia, a formalina, os detergentes, o sulfato de
amonio, o acido bdrico, a soda caustica, o &cido benzoico, o acido salicilico, o perdxido de hidrogénio,
os agucares e a melamina (AZAD e AHMED, 2016).

A presenca de ureia no leite indica a adicdo de urina animal ou ureia pecuéria. A urina € usada
para aumentar o volume e, como tem a densidade muito préxima a do leite, a alteracdo é muito
pequena (ROSA-CAMPOS, et al., 2011). A ureia causa danos a salide sobrecarregando 0s rins no seu
trabalho de eliminacdo deste adulterante no corpo (KANDPAL, et al., 2012).

O uso de peroxido de oxigénio como adulterante no leite, visa paralisar a atividade
microbiana em leites com carga microbiana alta, muitas vezes por falhas de higiene durante a ordenha,
nos cuidados pos ordenha e/ou nos possiveis problemas no armazenamento do leite. O leite adulterado
apresenta pH alterado e, consequentemente, acidez elevada. Pode ser identificado nos testes de
plataforma efetuados durante a recepgdo do leite no laticinio ou durante sua retirada dos tanques de
expansdo refrigerados na propriedade rural. Leite com carga microbiana elevada é recusado pelo
laticinio. Entretanto, se a atividade dos micro-organismos for inibida pela adi¢do do peroxido de
oxigénio, evitando alteracdes nas caracteristicas fisico-quimicas do produto, o leite conseguira ser
aceito pelo laticinio (ROSA-CAMPOS, et al., 2011). Com relacédo a saude do consumidor, o peroxido
de hidrogénio no leite pode causar complicagdes gastrointestinais, que podem levar a gastrite e
inflamacdes intestinais (AZAD e AHMED, 2016).

A adicéo de substancias adulterantes, como bicarbonatos no leite, tem por finalidade
neutralizar a acidez de um leite de qualidade inferior. A reducéo do pH no leite, consequéncia de um
aumento da carga microbiana, pode estar relacionada a falhas de higiene na ordenha, de cuidados pds
a ordenha, e/ou possiveis problemas de refrigeracdo, como citado anteriormente (ROSA-CAMPOS,
et al., 2011). A presenca de bicarbonatos adulterantes no leite pode causar ao consumidor,
desequilibrios nos horménios que regulam o desenvolvimento e a reprodugdo, além de problemas
gastrointestinais, incluindo Ulcera géstrica, diarreia, Ulcera de célon e distlrbios eletroliticos
(REDDY, et al., 2017).

A industria de lacteos utiliza analises quimicas e/ou fisicas padronizadas e aprovadas pela
legislagdo na verificagdo dos indices de gordura e solidos totais; avaliacdo de sedimentos por
filtragem; contagens bacterianas; determinacdo do ponto de congelamento, entre outros (SADAT, et
al., 2006). Entre os métodos analiticos para caracteriza¢do de adulterantes no leite, destacam-se

atualmente o Espectrometro Infravermelho com Transformada de Fourier, a cromatografia liquida de



alta performance, a eletroforese capilar, os escéneres, e instrumentos de ponto de congelamento. As
anélises disponiveis no mercado para verificacdo de possiveis adulteragcdes no leite geralmente sdo
custosas e/ou demoradas, devido a necessidade de ambiente laboratorial e utilizacdo de equipamentos
de alto valor (DURANTE, et al., 2016).

Considerando-se a importancia do leite na alimentagdo humana, a problemaética das
adulteragbes no leite que colocam em risco a salde do consumidor e a necessidade do
desenvolvimento de novas metodologias e sensores de triagem para identificacdo de adulterantes no

leite que sejam vidveis economicamente e de facil acesso e utilizacdo, realizou-se o presente trabalho.

1.1 Objetivos

Este trabalho de pesquisa tem como objetivo o desenvolvimento de uma metodologia para
identificacdo de trés tipos de adulterantes de leite bovino (perdxido de hidrogénio, ureia e bicarbonato
de sodio) por meio do método da propagacdo de ondas mecénicas em meio material, vibragdes e

emissdo acustica, geradas e capturadas por diafragmas piezelétricos de baixo custo.

1.2 Justificativa e Motivacéo

Ferramentas para controle da qualidade, aplicadas & indUstria alimenticia, sdo essenciais na
identificacdo de problemas, como por exemplo, a adulteracdo de produtos. A adulteracdo alimenticia
coloca em risco a satde do consumidor, pois pode utilizar-se de diversas substancias danosas a salde
do corpo humano e desencadear disturbios, doencas e até a morte no caso de pessoas
imunocomprometidas (criancas, idosos e portadores de doencas graves) (AFZAL, et al., 2011)
(DURANTE, et al., 2016) (MABROOK e PETTY, 2016). Atualmente, tanto a ciéncia como a
industria tém procurado desenvolver sensores e dispositivos visando promover o correto diagndstico
de controle de qualidade alimenticia, a fim de promover a salde humana e 0 consumo seguro
(MABROOK e PETTY, 2016).

Algumas metodologias para identificacdo de adulterantes no leite costumam ser dispendiosas
e demandam ambiente laboratorial e tempo longo de anélise, além das dificuldades na coleta e envio

de amostras. Portanto, ratifica-se a importancia de pesquisas para o desenvolvimento de sensores e



sistemas de baixo custo, rapidos e confidveis que objetivem detectar adulteracdes do leite
(MABROOK e PETTY, 2016).

Com a finalidade de atender estas demandas, este estudo visa contribuir com uma abordagem
para identificar adulteracdo em leite bovino por meio do método da propagacao de ondas mecanicas
usando diafragmas piezelétricos de baixo custo e processamento de sinais através da técnica

cromatica.

1.3 Organizagéo do trabalho

e Capitulo 1: Introducdo e revisdo bibliogréafica sobre adulteracdo de leite, apresentacdo de
alguns adulterantes e seus maleficios a saide humana. Além da explanacdo dos objetivos,
justificativas e motivacgao para o desenvolvimento do trabalho;

e Capitulo 2: Apresentacdo de uma breve histéria do leite, apresentacdo de sua composicao,
regulamentacdo, principais adulterantes e seus métodos de deteccéo.

e Capitulo 3: Apresentacdo e explicacdo dos conceitos da piezeletricidade, da emissdo acustica
e datécnica cromética baseado na literatura e do diafragma piezelétrico utilizada;

e Capitulo 4: Apresentacdo dos materiais e softwares utilizados e da metodologia empregada
para realizar as adulteracdes das amostras de leite, bem como para realizar a analise dos dados
resultantes;

e Capitulo 5: Apresentacgdo e discussao dos resultados experimentais;

e Conclusio, sugestdo para trabalhos futuros e referéncias.



Capitulo 2 — Leite Bovino

Este capitulo contém uma breve historia do leite, sua composicao por regulamentacéo legal,

algumas das principais adulteracdes ja encontradas e as metodologias para detecta-las.

O leite é considerado um alimento perfeito da natureza e apresenta composi¢do rica em
proteinas, vitaminas, gordura, carboidratos e minerais (principalmente calcio), alimento importante a
satde do homem, sendo indicado para todas as idades, sendo que restricbes de uso sdo limitadas a
casos excepcionais (OLIVEIRA, et al., 1999). O leite e seus derivados se constituem em grupo de
alimento essencial e de alto consumo entre 0s idosos, enfermos, gestantes e criancas. Esses grupos de
consumidores podem apresentar imunidade diminuida, e consequentemente maior preocupagdo com

a seguranca e qualidade do alimento que sera ingerido (SOARES, et al., 2011).

O uso do leite de mamiferos na alimentacdo humana parece retroceder aos primérdios da
humanidade, ao periodo mesolitico, hd aproximadamente dez mil anos, quando surgiram as primeiras
comunidades ndo ndmades, com dominio do fogo, do cultivo da terra e da domesticacdo de animais
(BENEVIDES e VEIGA, 2014). E vem sendo consumido até os dias de hoje devido ao seu importante

valor nutritivo.

A adulteracdo na industria alimenticia € um problema antigo e ndo caracteristico do nosso
tempo e tem uma longa e ingloriosa histéria. Ja na Roma antiga, alimentos assim como medicamentos
e cosméticos foram alvos de adulteracdo de varias formas. A mistura de produtos estragados com
frescos, ou mistura de produtos nobres com produtos e especiarias vindas de terras longinquas com

produtos locais de inferior qualidade e preco era muito comum (SUN, 2018).

A atividade leiteira no Brasil evolui de forma continua desde 1974. Desde entdo, a producéo
quase quadriplicou, passando de 7,1 bilhdes de litros/ano para mais de 35 bilh6es em 2017. A
producdo mundial de leite no ano de 2017 foi 798 bilhdes de litros (EMBRAPA, 2018).



2.1 Adulteractes

As adulteragbes encontradas pela fiscalizagdo, realizada por 6rgdos governamentais
responsaveis pela qualidade do leite, e caracterizadas com fraude j& identificaram como autores:
produtores rurais, responsaveis pelo transporte do leite até o laticinio, agentes dentro do préprio
laticinio, que é a empresa beneficiadora do leite, e comerciantes que disponibilizam os produtos para
o consumidor (FAGNANI, 2016).

2.1.1 Adulteracao por adicdo de agua

A principal adulteragdo detectada no leite ainda continua sendo a adi¢do de agua com o
objetivo de aumentar seu volume. A adi¢do de agua no leite reduz de forma significativa o seu valor
nutritivo, procedimento este que além de prejudicar a qualidade microbiolégica do produto, reflete a
falta de comprometimento com a producéo de leite com qualidade (ABRANTES, et al., 2014).

2.1.2 Adulteracao por adicéo de reconstituintes

A principal finalidade desta adulteracdo é aumentar o volume e encobrir a adi¢do de agua.
Infelizmente alguns produtores que vendem o seu leite por volume adicionam &gua como forma de
aumentar sua quantidade. Entretanto, sabe-se que o laticinio averigua a densidade do leite para evitar
a adulteracdo por aguagem. Para que a fraude ndo seja detectada, além da agua o fraudador adiciona
sacarose e/ou amido na tentativa de reverter a densidade. A presenca dos sélidos adicionados aumenta
adensidade do leite aguado (ROSA-CAMPOS, et al., 2011). Algumas substancias ndo possuem efeito
direto na densidade ou crioscopia, mas servem para recompor a composicdo proteica do leite, pois a
adicdo de é&gua dilui a concentracdo de proteinas. Assim para mascarar esse efeito diluidor,
substancias como ureia e melamina podem ser adicionadas de maneira fraudulenta. Estes
reconstituintes possuem nitrogénio em sua composicdo. Como as analises de rotina ndo diferenciam
0 nitrogénio proteico e o ndo proteico, a ureia e a melamina sdo mensurados como proteina total. O
principal problema da ureia utilizada € de origem agricola e contém em sua composic¢ao formol como

conservante, composto extremamente toxico e cancerigeno (FAGNANI, 2016).



2.1.3 Adulteracgéo por adicao de conservantes

A principal finalidade desta adulteracdo é aumentar a durabilidade do leite. Os micro-
organismos podem facilmente deteriorar o leite. Para impedir que isso aconteca, substancias
conservantes sdo fraudulentamente adicionadas, possuindo a capacidade de destruir 0s micro-
organismos e impedir a sua multiplicacdo. Os conservantes mais utilizados neste tipo de adulteracdo
por uma questdo de custo e acessibilidade sdo a agua oxigenada que contém peroxido de hidrogénio
em sua composicao, hipoclorito de sodio que é popularmente conhecido como &gua sanitéria e o
formol. Estas substancias podem provocar uma intoxicagdo aguda, irritacBes e queimadura no trato
gastrointestinal (FAGNANI, 2016).

2.1.4 Adulteracéo por adicdo de neutralizantes

A principal finalidade desta adulteracdo é mascarar a acidez microbiana, a qual é produzida
pelos micro-organismos que degradam a lactose produzindo &cido latico. Os neutralizantes possuem
efeito apenas no pH, ou seja, ndo possuem efeito bactericida ou bacteriostatico. Na verdade, ao
neutralizar o pH, o leite volta a ser um ambiente favoravel para a multiplicagdo microbiana
(FAGNANI, 2016). Dois dos principais adulterantes que tem essa finalidade sdo o bicarbonato de
sodio e o hidroxido de sédio (SILVA, et al., 2015). Estes adulterantes podem causar complicagdes
gastrointestinais no organismo, além do fato de serem usados em leite com qualidade inferior devido

aos micro-organismos.

2.2 Técnicas de identificacdo de adulteragdes

A deteccdo de adulterantes é dificil com um anico teste (KARTHEEK, et al., 2011). A
Instrucdo Normativa n°® 68 de 12 de novembro de 2006 especifica os métodos para controle de leite
e produtos lacteos (BRASIL , 2006). Os métodos descritos na normativa sdo todos laborais e

analiticos, sdo descritos 0s seguintes parametros de qualidade:

e Avaliacdo sensorial: aspecto e colocacéo;

e Avaliacdo sensorial: odor;



e Matéria gorda (g/100g);
e Densidade relativa a 15 °C;
e Acidez titulavel (g de &cido latico/100ml);
e Extrato seco total (g/100g);
e Teste do alizarol;
e indice crioscopio;
e Proteina total (g/100g);
e Pesquisa de residuos de antibi6ticos;
e Pesquisa de residuos de outros agentes inibidores do crescimento microbiano:
o Peroxido de hidrogénio;
o Formaldeido;
o Sanitizantes (cloro e hipocloritos);
e Pesquisa de reconstituintes da crioscopia:
o Alcool etilico;

e Pesquisa de reconstituintes de densidade:

o Sacarose;
o Cloretos;
o Amido;

e Pesquisa da neutralidade da acidez:
o pH;
o Alcalinidade das cinzas;
o Hidréxido de sodio;
o Carbonatos e bicarbonatos;

e Pesquisa de adulteracéo do leite por adic¢do de soro.

Outro método de anélise de adulteragdo do leite é a espectroscopia da transformada de Fourier
de infravermelho (FR-IR) que permite andlises extremamente répidas, de alto rendimento e ndo
destrutivas de uma ampla gama de amostras tanto em ambiente laboratorial como em industrial. Esta
técnica é baseada no principio de que quando recebe um feixe infravermelho os grupos funcionais da
amostra absorvem essa radiacdo e vibram de maneira reconhecida, que pode ser relacionado com

caracteristicas quimicas (ELLIS, et al., 2012).



Capitulo 3 — Piezeletricidade, Diafragma Piezelétrico, Emissao

Acustica e Técnica Cromatica

Neste capitulo, a revisdo bibliogréafica serd apresentada para uma melhor compreensdo dos
conceitos da piezeletricidade, da emissdo acustica, da técnica cromatica e diafragmas piezelétricos

que foram utilizados neste estudo.

3.1 Piezeletricidade e Diafragma Piezelétrico

As propriedades que alguns dielétricos tem de criar polarizagdo quando sujeitos a um estresse
mecanico é chamado piezeletricidade. Os transdutores piezelétricos podem operar tanto como sensor
quanto como atuador devido ao seu efeito piezelétrico. O efeito piezelétrico ocorre em materiais que,
guando sujeitos a estresse mecanico, produzem uma tensdo de saida diretamente proporcional. O
efeito reverso também ocorre: ao aplicar uma tensdo elétrica ao material piezelétrico, uma deformacéo
mecanica é produzida (CASTRO, et al., 2017) (CASTRO, et al., 2016) (MEITZLER, et al., 1988)
(FREITAS, et al., 2017).

Devido ao efeito da piezeletricidade, os transdutores podem ser configurados tanto como um
atuador, ou seja, vibracao e ondas ultrassdnicas podem ser emitidas aplicando uma tensdo em uma
determinada faixa de frequéncia. Além disso, também pode ser configurado como sensor, ja que o

transdutor piezelétrico é sensivel a vibracdes e ondas acusticas.

Entre os materiais piezelétricos mais utilizados, destacam-se o titanato de béario (BaTiO0s),
que € utilizado em transdutores ultrassdnicos e, mais recentemente, o zirconato titanato de chumbo
(PbTiO5 - PbZr05) conhecido como PZTs ou diafragmas piezelétricos (CASTRO, 2016). Devido as
suas caracteristicas de ceramica, os transdutores piezelétricos de zirconato titanato de chumbo (PZT)
apresentam alta rigidez, alto coeficiente de acoplamento eletromecanico e trabalham em larga faixa
de frequéncia, além de possuirem caracteristica dual do efeito piezelétrico que permite que os PZTs

sejam adaptaveis como sensores e atuadores (MAIO, 2011).

A Figura 1 apresenta o transdutor aplicado neste trabalho, que é comumente aplicado em
monitoramento de integridade de estruturas (FREITAS, et al., 2017) (BUDOYA, et al., 2017) e em



diagndéstico de descargas parciais (CASTRO, et al., 2017). Este tipo tem um disco de cerdmica de
25,0 mm x 0,023 mm e uma placa de latdo de 35,0mm x 0,30 mm (MURATA, 2018).

Figura 1: Sensor piezelétrico Murata 7BB-35-3 usado no experimento.
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Fonte: (MURATA, 2018).

Na piezeletricidade, as grandezas envolvidas séo vetoriais, apesar de algumas direcOes
particulares de alguns cristais, 0s vetores estdo na mesma direcdo (MEITZLER, et al., 1988). As

relagOes das grandezas escalares sdo dadas por (1) e (2):
D; = dy T + €iiEr 1

Sij = StaTia + dyij Ex 2)

onde Ej, é o componente do campo elétrico, siEjk, é a constante de conformidade eléstica em campo
elétrico constante, &}, € o componente de permissividade sob estresse constante, d;y; e dy;; sdo
constantes piezelétricas, D; € o componente de deslocamento elétrico, S;; € o componente de tenséo,

Ty, € 0 componente do vetor de tragdo. Os subscritos i, j, k e | assumem os valores 1, 2 e 3, e

representam o sistema de coordenadas naturais do material piezelétrico (CASTRO, et al., 2017).

As ceramicas de PZT tém a simetria dos cristais hexagonos da classe de 6mm (MEITZLER,

et al., 1988) e, portanto, utilizando-se essa simetria e considerando-se apenas a deformacéo
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longitudinal e transversal (i e j assumem os valores de 1, 2 e 3), as Equagdes (1) e (2) podem ser
desenvolvidas como segue (FREITAS, 2018):

Dy = d3y Ty +d3;T, + d33Ts + e33E5 ®3)
Sy = stiTy + 552, + 5{3T5 + d3 Es 4)
Sy = —sHTy — stiTo + s{3Ts + ds, Es ®)
S3 = 53Ty + 513 T, + 533T3 + d33E;3 (6)

As Equagdes (3) a (6) definem as relagBes constitutivas basicas das ceramicas PZT. No
entanto, se a espessura do transdutor é pequena, na ordem de fracGes de milimetro, a deformacéo na
direcdo da sua espessura € pouco expressiva e, portanto, para uma suposic¢do unidimensional, pode-
se considerar apenas a deformacdo na direcdo do eixo paralelo ao raio do PZT. Assim, o principal
modo de propagacao é nesta diregdo, e pode-se fazer S, = S3 = T, = T; = 0 nas Equagdes (3) a (6).

Logo, as equacdes piezelétricas para esse modo de propagacdo ficam (FREITAS, 2018):
Dy = d3T; + €333 (7)

N 5{51T1 + d3, E3 (8)

Diafragmas piezelétricos sdo componentes de baixo custo, compactos e leves fabricados por
diversas companhias e amplamente utilizados em varios dispositivos eletrénicos. Diafragmas
piezelétricos sdo os principais componentes actsticos, informalmente conhecidos como “buzzers”; a
principal aplicacdo dos componentes acusticos € a geracdo de som, assim como alarmes sonoros,
toques telefénicos e caixas de som (FREITAS, et al., 2017). Na préxima sec¢éo, o conceito da emissao

acustica sera explicado, o qual foi gerado e obtido através dos PZTs neste estudo.

3.2 Emisséo Acustica (AE)

AE lida com a analise de ondas eldsticas transitdrias geradas por uma repentina liberacdo de
energia de fontes localizadas em um material. O grande desenvolvimento de técnicas de

processamento de sinais, instrumentacdo de alta tecnologia e avancos sempre crescentes de
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procedimentos estatisticos tornaram a técnica de AE um dos mais confiaveis métodos ndo destrutivos

para analisar e caracterizar os defeitos (DAHMENE, et al., 2015).

O método de AE é uma nova solucao para testar propriedades dos alimentos (JAKUBCZYK,
et al., 2019). Propagacdo de ondas acusticas podem mudar de acordo com as propriedades do fluido
(SINGH e DWIVED, 1995) e é utilizada para deteccdo de adulteracdo em leite (DAVE, et al., 2016).

Neste trabalho foram utilizados dois transdutores piezelétricos, um operando como atuador e
0 outro operando como sensor (modo pitch-catch) (CASTRO, et al., 2018). O emissor tem a funcéao
de gerar as ondas mecénicas em uma amostra de leite e a adulteracdo sera realizada pelo
processamento dos sinais acusticos capturados pelo receptor, uma vez que a propagac¢do da AE pode
mudar com a alteracdo do material ou adulteragdo do fluido. Como explicado na proxima secao, o
conceito da técnica cromatica sera apresentado, o qual foi usada como técnica de processamento de

sinais para diferenciar o leite puro e adulterado.

3.3 Técnica Cromética (CT)

A técnica cromatica é uma abordagem de processamento de sinais que visa obter uma série
de parametros que facilitam a extracdo de informagdes de um grupo complexo de sinais cujas
caracteristicas ndo podem ser facilmente identificadas. Tem sido demonstrado que essa técnica
também possibilita, para alguns tipos de aplicacdes, a identificago e correlagdo dos pardmetros que
definem os sinais, determinando se o grupo de sinais pode ser identificado do ponto de vista cromatico
(JONES, et al., 2000) (ARDILA-REY, et al., 2018) (CHENG e VERDU, 1991).

De acordo com esta técnica, a classificagdo do sinal f(t) é realizada por meio de trés
principais parametros do sinal: energia (E}, ), banda média (w,.) e largura de banda equivalente (By,,),

do seguinte modo:

1 —k

E =—Z F, 9
K 2
l—lwiFl

= 10

Ye = TonE, (10)
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1 k
By, = _Z (w; — wc)FiZ (11)
Ep £ai=q

onde F; e w; é a transformada de Fourier e a frequéncia angular do sinal f[n] no tempo discreto.

O somatdrio da equacédo (9) é calculado a partir da amplitude da FFT para a obten¢do do

parametro energia (E}).

A banda meédia (w,) é calculada a partir da divisdo do somatorio das frequéncias angulares
instantdneas multiplicadas pelo quadrado da sua amplitude pela energia multiplicada por uma

constante.

Com a banda média e a energia calculadas, é possivel calcular a largura de banda média
equivalente. Que nada mais é do que a raiz quadrada do inverso da energia multiplicado pelo
somatorio da frequéncia instantanea com a banda média multiplicado pelo quadrado da amplitude da
FFT.

Cada ensaio um dos experimentos realizados gerou um sinal que ao ser processado gerou
esses 3 parametros fornecidos pela TC que foi inserido junto com os pontos dos outros ensaios em
um espago tridimensional com cada um dos pardmetros como eixo. A seguir a metodologia dos

procedimentos experimentais para realizacdo destes ensaios sera apresentada.
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Capitulo 4 — Materiais e Métodos

Neste capitulo, serdo apresentados 0s materiais e programas utilizados no projeto, bem como
0 subprocesso de adulteracdo das amostras de leite que foram utilizadas nos ensaios, o0 subprocesso

de aquisicdo de dados da amostra e a metodologia empregada no processo de ensaio.

Com o objetivo de realizar a detecgdo de adulteracdo do leite, foi projetado um recipiente
para conter o liquido analisado no seu interior, o qual foi impresso em uma impressora 3D utilizando
o material polimero &cido polilatico (PLA) e esta representado na Figura 2 (a). Em seguida, foram
acoplados dois diafragmas piezelétricos de 35 mm de diametro, uma de cada lado do tubo, utilizando
cola a base de cianoacrilato, como é possivel notar na Figura 2 (b). O recipiente foi desenvolvido com
dois orificios de liquido na parte superior para facilitar a retirada do liquido apés o ensaio, ja que um
orificio tem o papel de manter a pressao interna igual a pressdo externa quando o liquido sai pelo
outro orificio. Para garantir que néo existam bolhas dentro do recipiente de ensaio, o recipiente foi

desenvolvido em material transparente e em todos 0s ensaios.

Figura 2: Montagem do dispositivo desenvolvido sem os PZTs (a) e com 0s PZTs (b).

(b)

Fonte: Elaborado pelo autor.
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O PLA é um material biodegradavel, portanto ndo é o material ideal para utilizacdo nesse
tipo de andlise por um periodo maior que 6 meses, ja que com o passar do tempo ele pode causar uma
contaminagdo no leite analisado devido a essa propriedade. Porém todos os ensaios apresentados
neste trabalho foram executados no mesmo dia e o recipiente ndo foi mais utilizado em ensaios

posteriormente.

O sinal excitacdo e a coleta da resposta foi realizada usando um dispositivo de aquisi¢do de
dados (DAQ) NI USB-6211 da National Instruments. O atuador foi excitado por um sinal chirp com
amplitude de 1 V, frequéncia de 0 kHz até 65 kHz com passo de 2 Hz e duracdo de 1,2 segundos, e
um resistor em série (R) de 2,2 kQ +1% foi conectado entre o PZT atuador e 0 DAQ. O sinal do
receptor, instalado no lado oposto do atuador, foi adquirido com uma taxa de amostragem de 250
kHz, e foi utilizada a média de 5 medi¢Bes para garantir uma boa exatiddo e precisdo. O DAQ se
comunica com o computador através de uma comunicacdo USB e o software utilizado para gerar o
sinal chirp e adquirir os dados foi o LabVIEW 2016 da National Instruments. Na Figura 3 esta

representado essa configuracao.

Figura 3: Sistema utilizado nos ensaios.

Excitacao
Resposta DAQ
Rs
1 [ =
Computador
PZT PZT
Atuador Sensor

Fonte: Elaborado pelo autor.
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4.1 Metodologia da adulteracdo do leite

Os adulterantes utilizados foram: ureia fertilizante, bicarbonato de sddio e 4gua oxigenada.
A ureia é comercializada em casas Agropecuérias, o Bicarbonato de Sodio utilizado é da marca ADV
FARMA, o per6xido de hidrogénio foi representado pela dgua oxigenada é de 10 volumes da marca
FARMAX. No caso da ureia e do bicarbonato de sodio foi realizada uma adulteragdo massa por

volume. E a &gua oxigenada utilizou-se uma adulteracéo volume por volume.

O leite selecionado para a realiza¢do deste estudo foi o leite integral tipo A. Este leite foi
escolhido por ser o mais proximo in natura, pois ndo contém estabilizantes, conservantes ou aditivos,
além de possuir niveis de gordura padronizados.

Para a adulteracdo volume por volume, foi utilizada uma pipeta graduada de 1 ml apresentada
na Figura 4 (c). Em seguida, o adulterante liquido € inserido no baldo volumétrico de 100 ml
apresentado na Figura 4 (b). Entdo os 100 ml baldo volumétrico é completado com o leite utilizando
uma pipeta mostrada na Figura 4 (d), a tampa € inserida e o leite é agitado por 1 minuto. Assim, o
leite adulterado é inserido no recipiente de vidro representado na Figura 4 (a) e uma etiqueta é colada
no vidro para identificar a adulteragdo e sua concentragdo. Por fim, os materiais utilizados sdo
higienizados recebendo enxague de agua deionizada.

Figura 4: Materiais utilizados para adulteragdo das amostras de leite.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Para a adulteracdo massa por volume, o equivalente em massa para determinar o volume
necessario para obter a porcentagem de adulteragdo desejada foi calculada baseada na densidade do
adulterante. Por exemplo, a densidade da ureia é 1,32 g/ml, assim, ja que o volume total do baldo
volumétrico é 100 ml a massa necessaria para fazer uma adulteragdo de 0,5% seria 0,66 g. Foi
utilizado a balanca digital da marca Diamond e modelo MH-267-2 para medir a massa do adulterante,
como apresentado na Figura 5. Ap6s medir a massa desejada do adulterante, este é inserido no balao
volumeétrico e os passos seguintes 0s mesmos realizados para a adulteragdo volume por volume depois

de inserir o adulterante.

Figura 5: Materiais utilizados para adulteragdo massa por volume.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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A Figura 6 ilustra o subprocesso de adulteracdo das amostras de leite, que foi descrito acima

separadamente para as adulteracdes de adulterantes liquidos e solidos.

Figura 6: Subprocesso de adulteracdo de amostras de leite.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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A Tabela 1 mostra as quantidades de adulterantes que foram utilizados para gerar as amostras
de leite adulterado. Assim, foram geradas sete amostras. Concentrac@es de 0,5% e 1% para cada um

dos trés adulterantes e mais a amostra de leite puro.

Tabela 1: Quantidades de adulterantes.

Ureia Bicarbonato de sodio Agua oxigenada
Massa ou volume
utilizado para 0,66 g 119 0,5ml
adulteragéo de 0,5%
Concentracao para
~ 6,6 x 1073 g/ml 1,1 x 1072 g/ml 5 x 1073 ml/ml
adulteragéo de 0,5%
Massa ou volume
utilizado para 1,32 ¢ 2,29 1mil
adulteragéo de 1%
Concentracao para
1,32 x 1072 g/ml 2,2 x 1072 g/ml 1 x 1072 ml/ml

adulteragéo de 1%

Também é importante ressaltar que foram empregadas baixas porcentagens de adulteracdes
para validar a sensibilidade do sensor. Além disso, as concentragdes escolhidas se assemelham com

as ja encontradas nos casos de fraude, efetuadas por produtores, transportadores e/ou pela industria.
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4.2 Metodologia de aquisi¢do de dados das amostras de leite

Em todos os ensaios a temperatura ambiente foi mantida constante a 25 °C através de um
equipamento de ar condicionado. Esta temperatura foi monitorada durante os ensaios pelo sensor de
temperatura termopar do multimetro ET-2042 da Minipa.

O recipiente foi inserido dentro de uma caixa de isopor para tornar ainda mais estavel a
temperatura durante os ensaios. Na base da parte inferior do isopor foi posicionada uma espuma para

isolar o recipiente de ensaio da vibragdo da mesa.

A Figura 7 mostra a bancada onde foram realizados os ensaios.

Figura 7: Bancada de ensaio.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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A Figura 8 mostra o fluxograma do subprocesso de aquisi¢do de dados, no qual a amostra
analisada gera 100 sinais de resposta que depois do processamento de sinais utilizando a CT gerara

100 pontos no espaco para distinguir-se das respostas geradas pela resposta de outras amostras.

Figura 8: Subprocesso de aquisi¢do de dados da amostra de leite.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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O volume do liquido no recipiente de ensaio foi mantido constante para todos 0s ensaios.
Porém a massa do recipiente de ensaio mais o liquido da amostra inserido também foi mantida
constante apenas para amostras com a mesma adulteracdo e concentracdo, ja que os adulterantes
possuem densidades diferentes. O objetivo de manter a massa constante para avaliar amostras de
mesmo adulterante e concentracdo € garantir a auséncia de bolhas de ar dentro do recipiente. Para
tornar possivel essa medicdo da massa, conectores BNC foram inseridos nos cabos que ligam os
transdutores piezelétricos ao DAC, para que ele pudesse ficar totalmente em cima da balanca sem que
o fio oferecesse suporte. As massas foram obtidas através da mesma balanc¢a digital MH-267-2 da

Diamond, foram documentadas e sao apresentadas na Tabela 2.

Tabela 2: Massas de amostras de leite nos ensaios.

Amostra Massa (recipiente de ensaio + leite)
Leite puro 99,3 ¢g
Leite adulterado com 0,5% de ureia 99,39¢
Leite adulterado com 1% de ureia 99,44 g
Leite adulterado com 0,5% de bicarbonato
. 99,6 g
de sddio
Leite adulterado com 1% de bicarbonato de 99.9
. g
sédio
Leite adulterado com 0,5% de agua
) 99,3 ¢g
oxigenada
Leite adulterado com 1% de 4gua oxigenada 99,3 ¢g

4.3 Metodologia dos ensaios

As amostras foram adulteradas 1 hora antes da realizacdo dos ensaios. Os blocos de ensaios
foram separados em blocos de 100 ensaios consecutivos. Dois blocos de ensaios foram executados
para cada amostra de leite adulterado e do leite puro, e entre 0s blocos, o contetdo dentro do
dispositivo de ensaio foi devolvido para seu recipiente de origem. O recipiente de ensaio foi lavado
utilizando &gua deionizada e novamente o liquido em anélise foi inserido no dispositivo de ensaio.

Este procedimento de retornar a amostra para o recipiente de origem e depois realizar outro bloco de
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ensaio com a mesma amostra foi executado para garantir a repetibilidade da metodologia empregada.
Portanto, foram totalizados 200 ensaios para cada amostra de leite puro e adulterado.

Figura 9: Processo de ensaio.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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A CT foi empregada em cada ensaio realizado para extracdo dos trés parametros de cada sinal
de resposta, porém foram consideradas as frequéncias a partir de 400 Hz, pois o sinal teve influéncia
das componentes harmdnicas da rede elétrica. O processamento dos sinais por meio da técnica
cromética foi empregado por meio do software MATLAB. Estes resultados serdo apresentados e
discutidos no préximo capitulo.
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Capitulo 5 — Resultados e Discusséo

Neste capitulo, serdo apresentados e analisados os resultados dos dois blocos de 100 ensaios
realizados para cada amostra de leite.

A comparacdo dos resultados de cada adulteracdo com o leite puro demonstra a relevancia
dos parametros extraidos pela CT. No final do capitulo, todos os resultados serdo apresentados juntos,

em um mesmo mapa de classificacdo.

A CT foi utilizada como abordagem de agrupamento e separacao, a fim de promover o correto
diagnostico de adulteragdo do leite. Pode-se observar nos resultados apresentados a seguir, que a CT
realizou uma extracdo de caracteristicas para a condicdo do leite. Cada ponto nos mapas representa
um ensaio, formando assim 200 pontos para cada adulterante, que estdo espacados em grupos de 100
por pertencerem a blocos de ensaio diferentes.
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5.1 Leite adulterado com 0,5% de ureia

A Figura 10 mostra os resultados obtidos aplicando a CT como técnica de processamento de
sinais nos ensaios realizados com a amostra do leite adulterado com 0,5% de ureia e amostra leite
puro. De acordo com o mapa 3D da figura, é possivel promover o diagnéstico da adulteracdo com a

abordagem de agrupamento e separacao.

Com a finalidade de estudar a relevancia de cada parametro para agrupar a condi¢do do leite
e realizar o correto diagnostico da adulteragdo, a Figura 10 também apresenta mapas 2D dos
pardmetros da técnica cromatica. Com estes resultados, pode-se concluir que todos os parametros tém
significativa relevancia, ja que todos os mapas 2D atingiram o objetivo de agrupar as duas diferentes

condigdes do leite.

Figura 10: Mapa 3D de classificacdo da técnica cromética e suas projecdes de mapas 2D para

analisar pares de parametros da amostra de leite adulterado com 0,5% de ureia.
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Como pode ser observado na Tabela 3, os minimos dos pardmetros banda média (w,) €
largura de banda equivalente (B,,) dos ensaios do leite adulterado s&o maiores que 0S maximos
desses parametros dos ensaios com o leite puro. Portanto, apenas esses parametros individualmente

analisados séo suficientes para separar a adulterag&o.

Tabela 3: ParAmetros extraidos pela CT para leite puro e adulterado com 0,5% de ureia.

Leite Puro Leite adulterado com 0,5% de ureia

Parametro  Minimo Média Maximo Minimo Média Maximo
Ey 30,122 31,247 34,092 29,231 30,324 37,12
w, 58652 60986 66952 69279 12477 81732
By, 8752 8915 9171 9608 9742 10206

A Figura 11 apresenta as médias das FFTs dos quatro blocos de ensaios analisados acima, é

possivel notar que nédo é possivel distinguir os sinais apenas com a FFT.

Figura 11: Média das FFTs dos ensaios comparando a amostra de leite puro e de leite adulterado

com 0,5% de ureia.
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5.2 Leite adulterado com 1% de ureia

A Figura 12 ilustra os resultados obtidos aplicando com a amostra do leite adulterado com
1% de ureia e da amostra leite puro. De acordo com o mapa 3D da figura, € possivel promover o

diagnostico da adulteracdo deste adulterante com a abordagem de agrupamento e separagao.

Também sdo apresentadas na Figura 12 mapas 2D dos pardmetros da técnica cromatica, com
a finalidade de mostrar a relevancia de cada pardmetro. Em relacdo a estes resultados, pode-se
concluir que todos os parametros tém significativa relevancia, ja que todos os mapas 2D atingiram o

objetivo de agrupar as duas diferentes condicfes do leite.

Figura 12: Mapa 3D de classificacdo da técnica cromética e suas proje¢des de mapas 2D para

analisar pares de parametros da amostra de leite adulterado com 1% de ureia.

38 ——=
¥ Leite puro

x10* [3 Leite puro
‘ % Leite contaminado |

10 - | % Leite contaminado 36

w _(Rad/s)

o 6
¢ ”
a *
10500 e =l 58 f
10000 o — 40
9500 T 3
9000 e = 30 26 I . \ I )
B (Radls) 8500 25 E W) 8600 8800 9000 9200 9400 9600 9800 10000 10200 10400
b B (Rad/s)
38 10500
% Leite puro % Leite puro
36 | | ¥ Leite contaminado % Leite contaminado
10000
34

9500

B (Rad/s)

S /""
. _—
30 *
**‘# 9000
28 f
5 6 6.5 7

26 I | ‘ ‘ ‘ | 8500
55 6 6.5 7 75 8 85 5,
w_ (Radls) <10 w_ (Radis) 10*

Fonte: Elaborado pelo autor.

28



Como pode ser observado na Tabela 4, os minimos dos pardmetros banda média (w,) €
largura de banda equivalente (B,,) dos ensaios do leite adulterado s&o maiores que 0S maximos
desses parametros dos ensaios com o leite puro, similarmente a adulteracdo com 0,5% de ureia.
Também é notdvel que a média da energia (E,), ou seja, houve uma queda de quase 12% da média

da adulteracdo com concentra¢do menor, distanciando-se da média do leite puro.

Tabela 4: Parametros extraidos pela CT para leite puro e adulterado com 1% de ureia.

Leite Puro Leite adulterado com 1% de ureia
Parametro  Minimo Média Méaximo Minimo Média Méaximo
E, 30,122 31,247 34,092 25,935 26,744 30,817
w, 58652 60986 66952 69044 69613 76714
By, 8752 8915 9171 9640 9683 9994

A Figura 13 apresenta as médias das FFTs dos quatro blocos de ensaios analisados acima, é

possivel notar que ndo € possivel distinguir os sinais apenas com a FFT.

Figura 13: Média das FFTs dos ensaios comparando a amostra de leite puro e de leite adulterado

com 1% de ureia.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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5.3 Leite adulterado com 0,5% de bicarbonato de sédio

A Figura 14 mostra os resultados obtidos com a amostra do leite adulterado com 0,5% de
bicarbonato de sédio e amostra leite puro. De acordo com o mapa 3D da figura, € possivel promover

o diagnéstico da adulteracdo com a abordagem de agrupamento e separagao.

Analisando os mapas 2D, nota-se que apenas o grafico banda média (w.) por largura de
banda equivalente (B,,,) foi capaz de atingir o objetivo de agrupar as duas diferentes condi¢des do

leite.

Figura 14: Mapa 3D de classificacdo da técnica cromética e suas projecdes de mapas 2D para

analisar pares de parametros da amostra de leite adulterado com 0,5% de bicarbonato de sodio.
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Como pode ser observado na Tabela 5, ndo ha nenhum parametro que seja capaz de classificar

de forma independente essa adulterag&o.

Tabela 5: Parametros extraidos pela CT para leite puro e adulterado com 0,5% de bicarbonato de

sodio.
] Leite adulterado com 0,5% de
Leite Puro ] )
bicarbonato de soédio

Parametro Minimo Média Maximo Minimo Média Maximo

E, 30,122 31,247 34,092 26,712 28,358 37,1519

W, 58652 60986 66952 57749 598999 73642

B4y 8752 8915 9171 8043 8148 9003

A Figura 15 apresenta as médias das FFTs dos quatro blocos de ensaios analisados acima, é

possivel notar uma diferenca significativa nas respostas entre 2 kHz e 4 kHz.

Figura 15: Média das FFTs dos ensaios comparando a amostra de leite puro e de leite adulterado

com 0,5% de bicarbonato de sédio.
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5.4 Leite adulterado com 1% de bicarbonato de sddio

A Figura 16 ilustra a resposta do processamento dos dados dos ensaios com a amostra do

leite adulterado com 1% de bicarbonato de sddio e com a amostra leite puro. De acordo com 0 mapa

3D da figura, foi possivel promover o diagnostico da adulteragdo com a abordagem de agrupamento

e separacdo. O mapa 3D demonstrou que estavam separados no espaco.

Analisando os mapas 2D da Figura 16, apenas o grafico dos parametros banda média (w,)

pela energia (E,) foi capaz de separar o adulterante do leite puro, ou seja, com apenas esses dois

pardmetros ja atingimos o objetivo distinguir as diferentes amostras analisadas.

Figura 16: Mapa 3D de classificacdo da técnica cromética e suas projecdes de mapas 2D para

analisar pares de parametros da amostra de leite adulterado com 1% de bicarbonato de sédio.
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A partir da Tabela 6, ndo é possivel classificar a adulteracdo de 1% de bicarbonato de sédio
apenas com um dos pardmetros, ja que todos os pardmetros das amostras tém intersec¢éo nos ensaios

realizados. Todavia, € notavel que a média da banda média (w.) é 12% maior para o leite adulterado.

Tabela 6: Parametros extraidos pela CT para leite puro e adulterado com 1% de bicarbonato de

sodio.
) Leite adulterado com 1% de
Leite Puro . o
bicarbonato de sédio
Parametro Minimo Média Maximo Minimo Média Maximo
E, 30,122 31,247 34,092 28,952 30,324 44,626
W, 58652 60986 66952 64615 68492 88449
By, 8752 8915 9171 8764 9211 10653

A Figura 17 apresenta as médias das FFTs dos quatro blocos de ensaios analisados acima, é

possivel notar que ndo € possivel distinguir os sinais apenas com a FFT.

Figura 17: Média das FFTs dos ensaios comparando a amostra de leite puro e de leite adulterado

com 1% de bicarbonato de sodio.

0.3
Leite puro
—Leite contaminado
0.25 -
0.2
°
2
S 045
E
<
0.1
0.05 |-
0 AN i, i . il
0 0.5 1 1.5 2 25 3
Frequéncia (Hz) «10%

Fonte: Elaborado pelo autor.

33



5.5 Leite adulterado com 0,5% de peroxido de hidrogénio

A Figura 18 ilustra a resposta do processamento dos dados dos ensaios com a amostra do
leite adulterado com 0,5% de perdxido de hidrogénio e com a amostra leite puro. O mapa 3D da figura

demonstra que o0s pontos dos ensaios das diferentes amostras estavam separados no espago.

Nos mapas 2D da Figura 18, observou-se que os graficos dos parametros banda média (w,)
pela energia (E;) e dos pardmetros banda média (w,) pela largura de banda equivalente (B,,) foram

capazes de separar o adulterante do leite puro.

Figura 18: Mapa 3D de classificacdo da técnica cromética e suas projecdes de mapas 2D para

analisar pares de parametros da amostra de leite adulterado com 0,5% de perdxido de hidrogénio.

40

<10* [ Leite puro * Leite puro *
10 ‘ % Leite contaminado | % Leite contaminado *
** * *
z 8 35 ol %
B = *
% i VD
° 6 i *
x gulies?
30
4 i »* R
10000 =
9500 T T 40 ‘
9000 T S 35
8500 e 30 25 s L L L L ' J
B (Rad/s) 8000 25 E W) 8200 8400 8600 8800 9000 9200 9400 9600 9800
b B (Rad/s)
40 10000

| % Leite puro

S ——
%* # Leite puro
| % Leite contaminado| * ¥ Leite contaminado & A

9500

i g e il

E, )
*

£ 3

B (Radls)

8500

. . . . ; 8000 . . . . . )
5.5 6 6.5 7 7.5 8 85 55 6 6.5 7/ 7.5 8 8.5
W, (Rad/s) %104 w, (Rad/s) %10%

Fonte: Elaborado pelo autor.
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A Tabela 7 apresenta as métricas obtidas, e a partir delas, nota-se que néo é possivel utilizar
nenhum pardmetro individual para separar o adulterante. Todavia sdo é notavel que a média do

pardmetro banda média (w.) é 9,65% maior do que no leite puro.

Tabela 7: Parametros extraidos pela CT para leite puro e adulterado com 0,5% de perdxido de

hidrogénio.
) Leite adulterado com 0,5% de
Leite Puro . . .
peroxido de hidrogénio
Parametro Minimo Média Maximo Minimo Média Maximo

E, 30,122 31,247 34,092 26,123 27,397 38,476
W, 58652 60986 66952 63011 66874 80136
By, 8752 8915 9171 8336 8581 9526

A Figura 19 apresenta as médias das FFTs dos quatro blocos de ensaios analisados acima, é

possivel notar respostas significativamente diferentes entre as frequéncias de 2 kHz e 4 kHz.

Figura 19: Média das FFTs dos ensaios comparando a amostra de leite puro e de leite adulterado

com 0,5% de perdxido de hidrogénio.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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5.6 Leite adulterado com 1% de perdxido de hidrogénio

A Figura 20 ilustra a resposta do processamento dos dados dos ensaios com a amostra do

leite adulterado com 1% de perdxido de hidrogénio e com a amostra leite puro. O mapa 3D da figura

demonstra que 0s pontos dos ensaios das diferentes amostras estdo separados no espago, mas ha uma

interseccdo em alguns pontos com o leite puro. Assim faz-se necessério realizar mais de um ensaio

para este adulterante e fazer uma média dos pardmetros extraidos.

Nenhum dos mapas 2D da Figura 20 foi capaz de separar completamente o leite puro do

adulterado.

Figura 20: Mapa 3D de classificacdo da técnica cromética e suas projecdes de mapas 2D para

analisar pares de parametros da amostra de leite adulterado com 1% de perdxido de hidrogénio.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Apesar deste adulterante ser o Unico dentre os analisados que néo foi separado completamente

do leite puro, as métricas dos ensaios podem indicar que é possivel aferir que o leite esta adulterado.
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Observando na Tabela 8 que a média do parametro energia (E},) é 7,88% menor no leite
adulterado em relacéo ao leite puro e a média do pardmetro banda meédia (w,) é 4,1% maior é possivel

classificar leite adulterado.

Tabela 8: Pardmetros extraidos pela CT para leite puro e adulterado com 1% de perdxido de

hidrogénio.
] Leite adulterado com 1% de peroxido
Leite Puro . .
de hidrogénio
Parametro Minimo Meédia Maximo Minimo Média Maximo
E, 30,122 31,247 34,092 27,603 28,784 41,02
w, 58652 60986 66952 60020 63486 83015
By, 8752 8915 9171 8918 9151 10291

A Figura 21 apresenta as médias das FFTs dos quatro blocos de ensaios analisados acima, é

possivel notar que nédo é possivel distinguir os sinais apenas com a FFT.

Figura 21: Média das FFTs dos ensaios comparando a amostra de leite puro e de leite adulterado

com 1% de perdxido de hidrogénio.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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5.7 Comparacéo entre todas as adulteragdes analisadas

A Figura 22 mostra os resultados obtidos de todos as adulteracGes e o leite puro a partir da
CT no mesmo mapa de classificagdo, é possivel notar que estdo em regides distintas no mapa
tridimensional, mas estdo proximos dos pontos das respostas obtidas de outro sinal. Por isso ndo é
possivel por meio desta técnica distinguir diferentes adulterantes e suas concentragdo, por nao ter um
padrdo de dispersdo no espaco. Mas é possivel classificar o leite como puro ou adulterado, portanto

é suficiente para uma triagem do leite.

Figura 22: Mapa de classificacdo 3D da técnica cromatica.

* * Leite puro
* 0,5% de Bicarbonato de Sodio
x10° * % 1% de Bicarbonato de Sodio
9- * 0,5% de Ureia
1% de Ureia
8.5 — 0,5% de Agua Oxigenada
* 1% de Agua Oxigenada
8 —
% 7:5~
3
6.5 -~
[
5.5 =
11000 -
10500 “Sass
10000 =" 44
9500 - = 40
9000 e 35
8500 i 30
B (Rad/s) 8000 25 E ()
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Conclusao

Sensores aplicados no controle de qualidade do leite sdo importantes ferramentas para
assegurar uma melhor qualidade do produto para os consumidores. Nesse cenario, um par de
diafragmas piezelétricos de baixo custo e técnicas de processamento de sinais (técnica cromatica)
foram utilizados a fim de contribuir para uma metodologia qualitativa de avaliacdo mais barata e
rapida no que tange a presenca de adulterantes no leite. Nesse contexto, destacam-se as seguintes

conclusdes:

1. O emprego de diafragmas piezelétricos de baixo custo e a aplicagdo da técnica cromatica séo
capazes de diferenciar amostras de leite puro de amostras de leite adulterado com ureia,
peréxido de hidrogénio e bicarbonato de sédio nas concentracdes de 0,5% e 1% usando como
principio a propagacdo de ondas acusticas;

2. Esta metodologia de triagem desenvolvida e testada vem de encontro as necessidades da
fiscalizacdo na identificacdo de adulterantes no leite, melhorando a realidade atual de analises
Nno que tange aspectos econdmicos e a praticidade na utilizagéo;

3. A metodologia estudada neste trabalho tem um grande potencial para preencher o papel de
triagem para o leite “on-the-go” sem a necessidade do envio de amostras aos laboratérios

especializados.

39



Sugestéao para trabalhos futuros

e Melhorar a vulnerabilidade do sistema aos ruidos eletromagnéticos, os quais fizeram que no
processamento de sinais fossem desconsiderados os sinais de baixa frequéncia devido a
interferéncias da rede elétrica durante os ensaios;

¢ Analisar aresposta da metodologia para mais tipos de adulterantes ja identificados em fraudes
como a formalina, a soda custica, os detergentes entre outros;

e Testar a metodologia em outros produtos alimenticios liquidos, como o azeite, produto que
comummente sofre adulteracdes;

e Analisar outras técnicas de processamentos de sinais para fazer a extracdo das propriedades
dos liquidos estudados;

e Verificar se existe uma correlacdo entre a resposta em frequéncia do sinal de resposta com as
quantidades de gordura, proteina, vitaminas e 4gua no leite;

e Avaliar o desempenho da metodologia com outros tipos de sinais de excitacdo.
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